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 高選択性 LC/MS/MSシステムによる環境汚染物質の分析 
 サーモエレクトロン株式会社 応用技術部 山岸陽子 
 
 
Analysis of environmental pollutants with the high selectivity LC/MS/MS system, Yoko Yamagishi (ThermoElectron 
K.K. Technical Lab) 
 
 
1. はじめに 
水道法の改正により、新たに LC/MSが採用され 30種類の
農薬が測定対象物質になっている。農薬類については目

標値の 1/100まで測定する必要があるため、前処理によ
る濃縮などが必要とされている。しかし、対象物質のなか

には非常に水溶性の高いものや分解性のあるものも含ま

れているため、前処理による影響を十分に考慮しなければ

ならない。そこで、できる限り簡単な前処理のみで、目標と

する下限値まで検出可能かどうか検討をおこなったので報

告する。 
 

2. 方法 
試料として神奈川県内の河川水を採取し、エチレンジアミ

ン四酢酸二ナトリウムを加え、0.45µmのフィルターを通し
たものを測定試料とした。添加回収試験として、表１に示す

農薬混合溶液を 0.04ug/L、0.08ug/L、0.4ug/Lになるよう
測定試料に添加し確認した。 
＜装置＞ 
HPLC：Surveyor MS Pump, MS: TSQ Quantum Discovery 
＜LC条件＞ 
A: 0.1%ギ酸水溶液、B：アセトニトリル、 
グラジエント：5％B->100%B、流速：0.2mL/min、 
カラム：HyPURITY C18 2.1 x 150mm,5u 
＜MS条件＞ 
イオン化：positive and negative ESI 
測定モード：Selected Reaction Monitoring (SRM)  
 

3. 結果・考察 
河川水の定量結果と添加回収試験の結果を表１に示す。

ほとんどの農薬について、回収率が 80%－140%と良好な
結果が得られた。また、クロマトグラム上にも妨害ピークは

検出されなかった。 
 

目的化合物 
 

河川水

試料 

目標値の

1/100濃度
(ug/L) 

添加試料

濃度
(ug/L) 

回収率
(%) 

Acephate ND 0.8 0.4 138 
Oxine-copper ND 0.4 0.4 95 
Benomyl(MBC) 0.03 0.2 0.08 141 
Asulam ND 2.0 0.4 139 
Methomyl ND 0.3 0.08 81 
Tricyclazole ND 0.8 0.4 118 
Thiodicarb ND 0.8 0.4 118 
Thiphanate methyl ND 3.0 0.4 121 
Carbofuran ND 0.05 0.04 80 
Carbaryl ND 0.5 0.4 108 
Thiram ND 0.2 0.08 127 
Probenazole ND 0.5 0.4 101 
Diuron ND 0.2 0.08 93 
Bensulfuron methyl ND 4.0 0.4 94 
Flazasulfuron ND 0.3 0.08 120 
Siduron ND 3.0 0.4 115 
Azoxystrobin ND 5.0 0.4 115 

Halosulfron methyl ND 3.0 0.4 119 
Daimuron ND 8.0 0.4 117 
Iprodion ND 3.0 0.4 94 
Carpropamid ND 0.4 0.4 119 
Bensulide ND 1.0 0.4 108 
Benfuracarb ND 0.4 0.4 105 
Fosetyl ND 20 0.4 41 
Dalapon ND 0.8 0.4 110 
Bentazone ND 2.0 0.4 106 
2,4-D ND 0.3 0.08 99 
Trichlopyr ND 0.06 0.04 90 
MCPP ND 0.05 0.04 120 

表 1. 河川水試料定量結果と添加回収試験結果 
 

プロベナゾールのピークの直後に夾雑ピークが検出された。

これはブランク試料、標準試料においても同様に検出され

ることから移動相由来の夾雑物と考えられた。図 1上段に
Unit Mass分解能で測定したクロマトグラムを示す。 
分解能をあげた SRM測定により、夾雑ピークを選択的に取
り除き、目的化合物を定量することができた（図１下段）。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 1．プロベナゾールのクロマトグラム、上段：Unit Mass分解能、下段：分
解能をあげた場合 
 

ホセチルについては、回収率が 40％と低い値を示している
が、今回の分析条件では保持時間が短く、ベースラインの

変動が大きいことが原因のひとつと考えられる。クロマトグ

ラム条件を含め、さらに検討する必要がある。 
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